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^= (54) Title: FLEXIBLE TUBE MADE FROM POLYPROPYLENE AND METHOD FOR PRODUCTION OF SAID TUBE 

(54) Titre : TUBE SOUPLE REALISE A BASE DE POLYPROPYLENE, ET PROCEDE DOBTENTION D^rN TEL TUBE 

(57) Alistract: The invention relates to a flexible tube comprising a skirt (1) and 
a distribution head (2), resistant to cracking under stress and forming a barrier 
to water. According to the invention, the wall of the tube is made from at least 
one first polymer from the group of polypropylenes, with, at the mid-point from 
the end (121) of the skirt (1) furthest from the head (2) to the end (121) of the 
neck (4) forming the distribution hole (3) of the tube, a thickness of between 0.30 
nmi and 1.00 nun, with a section modulus of between 700 MPa and 80 MPa, the 
section moduli of the components of the wall being chosen to follow a law of 
maximum dispersion. Said tube finds application in the storage of all products, in 
particularly pasty bodies in cosmetics and pharmaceuticals. 



as 
f2 




(57) Abrege : Llnvention conceme notamment un tube souple constitu^ d'une 
jupe (1) et d'une t8te (2) de distribution, resistant h la fissuration sous contrainte 
et formant barrifere k Teau. Selon I'invention, la parol du tube est constitu^ d'au 
moins un premier pol5mi^re appartenant h. la famille des polypropylenes, pr^sente, 
h mi-longueur depuis Textr^mit^ (121) de la jupe (1) distante de la tete (2) jusqu'k 
Textr^mit^ (121) de I'encolure (4) formant I'orifice d'^vacuation (3) du tube, une 
^paisseur comprise entre 0.30 mm et 1.00 mm, et poss^de un module de flexion 
compris entre 700 MPa et 80 MPa, les modules de flexion des constituants de la 
parol 6tant choisis pour respecter une loi de dispersion maximale. Ce tube trouve 
application dans le conditionnement de tout produit, en particulier de corps pateux 
dans le domaine de la cosm^tologie et de la pharmacie. 
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L' invention concerns, de fagon g6n6rale, un tube 
souple, resistant k la fissuration sous contrainte et formant 
barrifere ^ la vapeur d'eau, ainsi qu'un precede permettant de 
r6aliser un tel tube. 

Plus pr6cis6ment 1 ' invention concerne, selon le premier 
de ses aspects, un tube resistant ^ la fissuration sous 
contrainte et formant . barriere a I'eau, essentiellement 
constitue d' une jupe souple allonges suivant une direction 
axiale et d' une tete comprenant au moins un orifice 
d' Evacuation et une encolure formant une extension radiale de 
1' orifice et se raccordant a la jupe selon la direction 
axiale, la jupe et 1' encolure au moins constituant un ensemble 
monobloc, la parol du tube etant composee d'un melange d'un 
nombre "n" au moins 6gal ^ 1 de polymeres appartenant ^ la 
famille des copolymeres-ol6f ines 61abor6s A partir de 
monomeres en Ca S Cio. 

Dans la definition g6n6rique precedente, le terme de 
"melange" est compris au sens le plus large et englobe un 
mat^riau constitue d'un unique polym^re, un tel materiau 
pouvaht tou jours §tre consid6r6 comme forme d'un melange de 
fractions compl^mentaires quelconques de ce m§me polymdre. 

Les corps pSteux, tels que les pates dentifrice, les 
produits pharmaceutiques, les prodiiits de cosm6tologie, les 
produits alimentaires, les produits d' hygiene, les produits de 
nettoyage, les corps gras, les graisses, les mastics et les 
colles sont souvent proposss dans dss emballagss du typs tubs 
souple. Ces tubes sont constitues d'un corps tubulaire de 
section constante, de forme circulaire, ovale ou autre. Le 
corps tubulaire, formant ce que I'on appelle dans ce qui .suit 
la « jupe », a une premiere extr^mite fermee g6n6ralement par 
thermosoudage et une seconde extr6mit6 opposee, configur6e de 
fagon k constituer une tete de distribution des produits 
contenus dans la jupe. La tSte de distribution est munie d'un 
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moyen de bouchage visse^ encliquete ou autre, de type capsule 
dite « standard », capsule dite « service » ou autre. 

D'une manidre gen6rale, le thermosoudage de la premidre 
extr6init6 du tube est realise apr^s remplissage du tube avec 
le produit pateux a conditionner . 

La contenance du tube est I'une de ses cAracteristiques 
essentielles, Dans le cas particulier d'' un tube de section 
circulaire constante, la contenance est d6finie par la 
longueur et le diametre de la jupe, c'est-S-dire par la 
longueur et le diaraetre de la section circulaire de la jupe. 

Pour extraire le produit du tube, le consonunateur 
presse la parol de la jupe, qui subit des deformations et des 
pliures, de plus en plus marquees, au fur et a mesure du 
vidage du tube. 

La jupe du tube doit done etre realisee en un mat^riau 
souple. Ce mat6riau doit ©tre soudable thermiquement . II doit 
egalement presenter des caract6ristiques de resistance ^ la 
fissuration sous contrainte, d' imperm6abilit6 ^ la vapeur 
d'eau et d' absence de jaunissement dans le temps sous I'effet 
des produits contenus dans le tube ou de la contamination dite 
« crois6e » c' est-a-dire imputable ci des agents de 
contamination externes au tube, pour r6pondre aux cahiers des 
charges de compatibilite des produits destines a etre 
conditionn6s dans le tube. 

Les tubes r6pondant ^ tous ces crit^res sont fabriques 
le plus souvent par assemblage ou suonnoulage de la t§te de 
distribution realisee par injection et de la jupe realisee par 
extrusion. Un autre precede, dit d' injection-souf f lage, peu 
utilise et couteux, consiste a former la jupe par deplacement 
de I'empreinte d' un moule cons6cutivement a 1' injection de la 
tete dans ce moule. Enfin, la jupe et la tete de distribution 
peuvent Stre r6alis6es par injection, en une seule operation. 

La fabrication du tube par le precede de 1' injection 
pr6sente de nombreux avantages : ce proc6d6 remplace une 
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succession d' operations par une operation unique ; il autorise 
une grande liberty de forme et supprime la soudure entre la 
t§te et la jupe du tube, laquelle est une zone de rigidit6, 
done un facteur d' inconf ort pour 1' utilisateur . 

Un premier polymere utilise pour la fabrication de 
tubes souples par le proced6 d' injection est le polyethylene. 

La premiere difficult^ rencontr6e pour r6aliser un tube 
souple par le proced6 de 1' injection d^coule de la correlation 
forte entre la resistance a la fissuration sous contrainte et 
la viscosite du polymere lorsqu'on utilise un polyethylene. 

La fissuration sous contrainte ou « stress-cracking » 
est un phenom^ne d' attaque physico-chimique d'un produit 
tensioactif sur un polymere, Ce phenomene se traduit par la 
formation de micro-fissures dans le polymere pouvant aller 
jusqu'^ l'6clatement de la parol, Le risque d' §clatement est 
particulierement important au voisinage de I'extremite 
thermosoud6e . 

Les produits contenus dans le tube sont plus ou moins 
charges en produits tensio-actif s et peuvent done provoquer la 
fissuration ou l'6clatement de la parol. 

Afin de caract6riser la resistance du mat6riau ^ la 
fissuration sous contrainte, les tubes sont testes de la fagon 
suivante : 

Le tube est rempli d'une solution tensio-active ^ 0.3%, 
par exemple d' IGEPAL CO 630 ou de NONYLPHENOL ETHOXYLE dans de 
I'eau distillee, et soude ^ une extremity par pincement a 
chaud. Le tube est place dans une 6tuve S 55°C pendant 24 
heures. En sortie d'etuve, on applique une pression de 2 bars 
a 4,5 bars pendant 2 A 10 secondes, conformement au cahier des 
charges du donneur d'ordre. A la sortie de l'6tuve, le tube ne 
doit presenter aucune fuite ^ la soudure, ni aucune fissure ou 
dechirure de la parol. 

Les poly6thyl6nes qui r6pondent au cahier des charges 
de la fissuration sous contrainte sont fortement visqueux. 
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Pour injecter ces polym^res fortement visqueux^ on est 
conduit ^ augmenter l'6paisseur de la parol du tube. 

Le Tableau 1 ci-apres decrit la relation entre la 
pression d' injection deitiandee et l'6paisseur de la parol du 
tube lorsque le materiau injects est un polyethylene dont 
I'indice de fluidity (MFI) est de 5g/10mn selon la norme 
(ISO 1133) et pour deux exemples de tubes : 

- en premier lieu, un tube de 19mm de diametre, de 
longueur de jupe de 56mm, pour une contenance comprise entre 5 
et 9 ml, et 

- en deuxieme lieu, un tube de 35 mm de diametre , de 
125mm de longueur de jupe, et de 75ml de contenance. 



FORMAT DU TUBE 


Epaisseur 


Pression 




de parol 


d' inj ection 




0.45 


2500 bars 


5 /9ml 


0.52 


2000 bars 




0.60 


1500 bars 


75ml 


0.60 


3 200 bars 
impossible 


0.70 


2 700 bars 
impossible 




0.80 


2 100 bars 



Tableau 1 



Dans I'hypothfese d'un polymdre de grade 5 et d'un tube 
de contenance 75 ml et de longueur de jupe de 125mm, lorsque 
les 6palsseurs de parol sont de 0.6 et 0.7 mm, les presslons 
d' injection d mettre en CBUvre sont Inaccessibles . Selon la 
pression retenue, on aboutlt soit k la destruction de la 
mati^re par depassement de la vitesse limite d^ cisaillement , 
soit ^ un non-remplissage du moule, la matiere s'etant 
solidifi^e en cours de parcours, soit a une destruction de la 
matiere par depassement de la temperature limite. 

D'une fagon gen^rale, le polyethylene est done mleux 
adapte aux tubes de petite ou moyenne dimension, de fagon ^ 
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limiter l'6paisseur de parol imposee par La forte viscosite du 
mat6riau. 

L' utilisation d'un mfelange k base de polypropylene 
permet de sortir de cette probl6matique puisque les 
polypropyl^nes present ent, en general^ A la fois un indice de 
fluidity relativement 61ev6 et une resistance A la fissuration 
sous contrainte acceptable y compris lorsque 1' indice de 
fluidity est relativement eleve. Le melange est ainsi 
facilement injectable en raison de sa fluidity. 

Le principal obstacle k 1' utilisation du polypropylene 
results de sa rigidity, en- general bien superieure k celle du 
polyethylene, ce qui limite a priori leur utilisation pour la 
fabrication des tubes souples. 

Correlativement, les polypropyl^nes presentent une 
memoire de pli, un blanchiment au pli, et une odeur acre peu 
acceptable lorsqu'ils sont trop rigides. 

Le deuxieme obstacle resulte de la moindre propriety de 
barriSre k I'eau du polypropylene, en general inf^rieure k 
celle des polyethyl^nes g6n6ralement utilises pour fabriquer 
la jupe des tubes souples. 

La demande de brevet international WO 01/68355 decrit 
un tube souple obtenu par le proc6d6 de 1' injection et la 
parol est constitute d'un polyethylene ou d'un melange de 
polyethyienes . Bien que permettant d'aboutir k un tube 
confozme au cahier des charges sous certaines conditions, 
1' utilisation d'un tel polymere conduit ^ des situations 
limites dans lesquelles la parol du tube prtsente une rigidite 
excessive ou une faible impermeabilite, mais egalement ^ des 
situations dans lesquelles le tube n' est pas injectable, 

Le brevet europeen EP 0 856 473 decrit un 
conditionnement, notamment un tube, r6alise par le precede de 
1' injection et dont la parol est constituee d'un melange d'un 
homopolymere de propylene et d'un copolymere de propylene et 
d' ethylene. 
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Cette solution, limitative dans les choix proposes, ne 
definit ni la rigidit6, ni les caract6ristiques de barridre ^ 
I'eau de la parol du tube, alors que le probl^me essentiel 
pos6 par 1' utilisation du polypropylene decoule de la 
contradiction entre ces deux contraintes, 

Le document EP 0 856 473 n' aborde pas non plus les 
difficult6s d' industrialisation li6es ci la mise en ceuvre des 
materiaux proposes. 

Dans ce contexts 1' invention vise notamment § proposer 
un tube dont la parol soit a la fois souple et d§veloppe un 
effet barriers efficace vis-a-vis de l''eau. 

A cstts fin, le tube de 1' invention, par ailleurs 
conforme a la definition generique qu'en donne le pr6ambule 
ci-dessus, est essentiellement caracterise : 

- en ce qu'il presents, k la moiti6 de sa longueur 
suivant la direction axiale, depuis I'extremite de la jupe 
distante de la t§te jusqu'^ l'extr6mit§ de I'encolure formant 
1' orifice d' Evacuation, une epaisseur de parol comprise entre 
0.30 mm et 1.00 ram, 

- en ce qu'au moins un polymere du melange appartient S 
la famille des polypropyl^nes, 

- en ce que le melange constitutif de la parol du tube 
pr6sente un module de flexion coiripris entre 700 MPa et 80 MPa, 
et de preference compris entre 500 MPa et 120 MPa selon la 
norme NF EN ISO 178, et 

- et en ce que, chaque polymere pr6sentant un module de 
flexion d^fini selon la norme NF EN ISO 178 et 6tant par 
convention affects d'un rang "i" qui, dans un classsment des 
"n" polymeres du melange par ordre d6croissant de leurs 
modules de flsxion pi respectifs, situe ce polymere entre un 
premier polymere (i=l) de rigidite maximale et un dernier 
polymere (i=n) de rigidite minimale, et chaque- polymere 
intervenant dans le melange selon un pourcentage xi en poids 
par rapport au poids total du melange, le m61ange pr6sente un 

6 
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facteur Kd de dispersion des modules de flexion au plus 6gal ^ 
3 ou A 2.2 selon qu'il contient un polyethylene ou non, de 
preference au plus egal a 2 dans ces deux cas, et plus 
pr6f6rablement au plus egal ^ 1.5, ce facteur de dispersion Kd 
§tant d^fini par : 



Kd = 2 



oa 



= MAX 1500 MPa), et ou Vp, , = x^. A- J / . 

Les formules pr6c6dentes doivent §tre interpr^tees coinine 
utilisant implicitement la convention d'6criture classique 
exprim^e par la relation : 



V s < r => 



Le premier polym^re peut etre un copolymere de 
propylene et d' ethylene. 

En particulier, le premier polymere est un 
polypropylene copolymere h6terophasique de prppyiene et 
d' ethylene. 

Le polymere le plus rigide peut avantageusement avoir 
un module de flexion au plus egal a 850 MPa, ce dont il 
resulte que le melange constitutif de la parol du tube est 
fortement barriere ^ I'eau. 

Le premier polymere peut en outre avoir un module de 
flexion au plus egal k 500 MPa. 

Le melange comprend par exemple au moins un deuxieme 
polymere. 

Dans ce cas, le deuxieme polymere a de preference un 
module de flexion superieur a 70 MPa, et intervient dans le 
melange dans une proportion comprise entre 15% et 85%, de 
preference entre 25% et 75%. 

Le deuxieme polymere peut aussi avoir un module de 
flexion inferieur k 70 MPa et etre present dans le melange 
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dans une proportion inf6rieure ^ 50%, de pr6f6rence comprise 
entre 15% et 40%. 

Le deuxifeme polym^re peut Stre constitu6 par un 
copolymere d' §thyl6ne-ol6f ine lineaire en C4-C10/ ce deuxidme 
polym^re ayant un indice de fluidite (MFI) m^sur6 selon la 
norme ISO 1133 compris entre 3g/10mn et 15g/10mn, et de 
preference compris entre 4g/10mn et 12g/10mn, 

En particulier, le deuxidme polym^re peut etre 
constitue par un copolymdre d' ethylene-octene . 

Neanmoins, le deuxifeme polymere peut aussi etre un 
polypropylene ou un copolymere h6terophasique de propylene et 
d' ethylene. 

Le premier polymfere, qui peut eventuellement etre le 
seul polymdre utilis6, pr^sente avantageusement un module de 
flexion inferieur k 250 MPa pour une contenance du tube au 
moins 6gale a 30 ml, 

II peut etre g6n6ralement avantageux que tout polymSre 
de la famille des polypropyl^nes entrant dans la composition 
du melange constitutif de la parol ait un indice de fluidity 
(MFI) mesure selon la norme ISO 1133 au plus 6gal S lOOg/lOmn, 
et de pr6fference au plus egal a 20g/10mn. 

La longueur d' un tube conf orme ^ 1 * invention peut §tre 
comprise entre 40 et 85 mm, ou comprise entre 85 et 200 mm, 

Le tube de 1 ' invention peut typiquement etre obtenu par 
injection dans un moule d' injection comprenant un noyau et une 
empreinte, le noyau comprenant lui-m§me une partie centrale 
dont une extremite libre est en appui de centrage sur 
I'empreinte au moins pendant la phase d' injection de la jupe 
du tube. 

L'extr6mit6 libre de la partie centrale du noyau 
comporte avantageusement des canaux d' alimentation, auquel cas 
le tube pr6sente, cl son extr6mit6 d' injection, une parol 
sommitale au moins partiellement form6e de secteurs 
correspondant aux canaux d' alimentation. 
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Dans ce cas, les largeurs cuinul6es des secteurs^ dans 
leurs zones de raccordement avec la face parall^le a la 
direction axiale de 1' orifice, repr6sentent utilement au moins 
15%, et de preference plus de 25%, du p6rimetre de la face. 

Chacun de ces secteurs peut avoir une largeur qui crolt 
depuis un point d' injection du moule suivant une direction 
radiale centrifuge jusqu'aux points de raccordement des 
secteurs avec la face de 1' orifice. 

Par ailleurs, la parol de 1' orifice pr6sente de 
pr6f6rence une zone d'' etranglement annulaire situ6e au-dela 
des secteurs - 

La parol de 1' orifice peut eventuellement se prolonger 
par un anneau de matiere situ6 dans un plan perpendiculaire a 
1 ' axe , sous 1 ' ext remite de 1 ' encolure . 

De preference, la partie centrale du noyau du moule 
d' injection est mobile, et la parol sommitale de I'extremite 
du tube est foirmee sans ajourage, apr%s recul de la partie 
centrale mobile d' une distance correspondant k 1' §paisseur 
voulue pour cette parol sommitale, 

L' extr6mit6 libre de la partie centrale du noyau peut 
etre en forme de c6ne rentrant, 1' angle y form6 par la port6e 
d' appui de cette extr6mit6 libre sur I'empreinte avec le plan 
perpendiculaire ^ I'axe longitudinal du tube 6tant alors 
compris entre 15** et 45**, ou mSme entre 15° et 20**. 

L'extremite libre de la partie centrale du noyau peut 
aussi etre en forme de tronc de cone saillant, 1' angle ft forme 
par la portee d' appui du tronc de c6ne saillant de cette 
extr6mit6 libre sur I'empreinte avec le plan perpendiculaire S 
I'axe longitudinal du tube 6tant alors compris entre 35° et 
45°. 

L' extr6mite libre de la partie centrale du noyau peut 
encore §tre en forme de c6ne rentrant dans sa partie interne 
au tronc de c6ne saillant, 1' angle 6 form6 par la port6e 
d' appui du cone rentrant de cette extr6mit6 libre sur 
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I'empreinte avec le plan perpendiculaire ^ I'axe longitudinal 
du tube 6tant inferieur ^ 45"*, de preference compris entre 15° 
et 20 V 

La t§te comprend par exemple un moyen de fixation 
monobloc de type embout et un r6ducteur monobloc^ 1' embout et 
le r6ducteur 6tant situes dans le prolongement de 1' orifice 
dans I'' axe XX', la parol soiranitale de 1' embout formant le 
reducteur, 1' orifice du r6ducteur etant obtenu par decoupe 
apres le formage du tube par injection, le tube, 1' embout, et 
le r6ducteur constituant ainsi un ensemble monobloc forme par 
injection en une operation. 

De preference, la parol de 1' embout monobloc porte un 
filet artilleur. 

Par ailleurs, il est possible de pr^voir que le tube de 
1' invention soit dquipe d' un moyen de bouchage muni d' un picot 
de forme conique, que le picot p6netre dans 1' orifice du 
reducteur monobloc, et que le picot mette en tension radiale 
centrifuge la parol du reducteur au voisinage de 1' orifice 
d' ouverture. 

La t§te peut comprendre un moyen de fixation monobloc 
de type embout situ6 dans le prolongement de 1' orifice dans 
I'axe XX', le tube et le moyen de fixation constituant un 
ensemble monobloc form6 par injection en une operation. 

Le tube peut §tre equip6 d'un accessoire rapporte de 
type nloyen de distribution de type r6ducteur rapporte ou 
canule rapportee, ou moyen de fixation de type embout rapporte 
formant reducteur ou canule, ou moyen de bouchage de type 
capsule service, 1' accessoire rapporte 6tant situe dans le 
prolongement de 1' orifice dans I'axe XX'. 

L' accessoire rapporte peut etre equipe d'une cheminee 
dont une face externe est conjuguee avec la face paralldle ^ 
I'axe XX' de 1' orifice, apr%s introduction de la cheminfee ^ 
l'int6rieur de 1' orifice. 
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Dans ce cas, il est avantageux que la cheinin6e de 
I'accessoire rapports mette la parol laterale de 1' orifice en 
tension radiale centrifuge. 

Dans le cas ou I'accessoire rapporte est non amovible, 
la cheminee de I'accessoire rapporte est par exemple equip6e 
d'un dispositif de penetration de forme conique, la face 
externe de la cheminee etant radialement en retrait par 
rapport au dispositif de penetration. 

L' invention concerne egalement un precede pour realiser 
un tube souple constitue d'une jupe et d'une tete comprenant 
au moins un orifice d' evacuation et une encolure formant une 
extension radiale de 1' orifice et se raccordant ^ la jupe, la 
.jupe et 1^ encolure au moins formant un ensemble monobloc, 
resistant a la fissuration sous contrainte et barri^re ^ 
I'eau, ce procede 6tant caracterise en ce qu' il comprend les 
etapes consistant a : 

- utiliser comme materiau constitutif de la parol un 
melange d'un nombre "n" au moins 6gal ^ 1 de polym^res 
appartenant k la famille des copolymeres-olef ines eiabores 
partir de monomeres en C2 a C-ior un polymere au moins 
appartenant a la famille des polypropyienes, le melange 
constitutif de la parol pr6sentant un module de flexion 
compris entre 700 et 80 Mpa, de preference compris entre 500 
et 120 Mpa selon la norme NF EN ISO 178, et k 

- realiser la jupe et la tete du tube par injection en 
une seule operation d' injection du melange dans un moule 
d' injection comprenant une empreinte et un noyau, ledit noyau 
comprenant une partie centrale dont une extr6mite superieure 
libre est en appui de centrage sur 1' empreinte au moins 
pendant 1' injection de la jupe. 

D'autres caracteristiques et avantages de 1' invention 
ressortiront clairement de la description qui en est faite ci- 
apres, cl titre indicatif et nullement limitatif, en reference 
aux dessins annexes dans lesquels : 
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Les figures 1 et 2 repr6sentent une vue de face d'un- 
premier et d' un deuxi^me exemples du tube de 1' invention, 
observes apres fermeture de l'extr6mite de remplissage, 

Les figures 3A, 3B, 3C et 3D sont quatre plans de coupe 
de la t§te du tube represents en figure 1, selon quatre modes 
de realisation diff6rents- 

La figure 4 represente un moule de I'art ant6rieur, 
utilisable pour realiser un tube par injection. 

La figue 5 represente un moule utilisable pour injecter 
un tube conforme a 1' invention. 

La figure 6 represente sch6matiquement les nappes 
d'ecoulement lors de 1' injection du tube de 1' invention. 

La figure 7 est une vue agrandie et en perspective de 
la partie .notee VII dans la figure 5, 

La figure 8 represente sch6matiquement une vue en 
perspective de la tete du moule, a utiliser pour 1' injection 
du tube de 1' invention, selon un premier mode de realisation. 

La figure 9 est une vue en coupe de la t§te du tube et 
de la zone correspondante du moule, realis6es selon un premier 
mode de realisation du tube, et obtenues pendant la phase 
d' injection de la jupe du tube, selon I'axe IX-IX de la figure 
8. 

La figure 9A est une vue en coupe de la t§te du tube et 
de la zone correspondante du moule, realisSes selon un autre 
mode de realisation et observees pendant la phase d' injection 
de la jupe du tube, selon le meme axe IX-IX, 

La figure 10 est une vue de dessus de la parol 
sommitale du tube lorsque le noyau du moule est en appui de 
cent rage sur I'^empreinte de ce moule, 

Les figures llA, IIB, IIC et IID sont quatre plans de 
coupe representant quatre exemples d' assemblage avec un 
accessoire rapporte, la tSte du tube etant conforme aux modes 
de realisation representes aux figures 3A, 3B, 3C et 3D, 
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I'encolure 6tant representee confonn6nient aux premier et 
deuxieitie exemples du tube de 1' invention. 

Comme annonc6 pr6c6deinment, 1' invention concerne un 
tube essentiellement compose d'une jupe souple 1 allong6e 
suivant une direction axiale XX', et d'une tete 2 comprenant 
au moins un orifice d' evacuation 3 et une encolure 4 f ormant 
une extension radiale de 1' orifice et se raccordant a la jupe 
1 selon la direction axiale XX', la jupe et 1' encolure au 
moins constituant un ensemble monobloc, comme represents aux 
figures 1, 2, 3A, 3B, 3C et 3D. 

Les contenances des tubes usuellement proposees sur le 
marche sont comprises entre 2 et 500ml. Les rapports des 
longueurs de jupes aux diam^tres de celles-ci, tels 
qu' habituellement constates sur le march6, sont compris entre 
2,5 et 6, et de preference voisins de 4 . 

L' invention s' applique de preference aux formats en 
vigueur sur le marche, et respecte done un rapport de longueur 
de jupe par rapport au diametre compris entre 2,5 et 6, de 
preference voisin de 4 . 

Selon la contenance du tube, et selon le rapport 
longueur de jupe/diamStre du tube, la longueur de la jupe est 
done comprise entre 40 et 200 mm. 

Par ailleurs, les prod'uits contenus dans I'enveloppe 
souple sont plus ou moins charges en eau. 

A I'heure actuelle, en particulier en cosmetologie, les 
produits conditionnes evoluent vers des emulsions a base 
aqueuse, Le conditionnement de ces produits doit, done repondre 
a des critdres d' impermeabilite a la vapeur d' eau de plus en 
plus severes af in d' eviter une trop forte perte de poids par 
evaporation de I'eau ^ travers la parol souple, et par voie de 
consequence une modification du caractere « pateux » de la 
creme conditionnee dans le tube. La mesure de la permeabilite 
^ I'eau etant tou jours effectuee en pourcentage de la perte de 
poids de la creme par evaporation, par rapport au poids 
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initial de cr6me contenu dans le tube, la perte de poids 
s'exprime done sous la forme d' un ratio qui depend 
simultan^ment de la porosite k I'eau de la parol et du rapport 
entre la surface d' 6vaporation, c'est-^-dire la surface de la 
jupe, et le volume de crdme contenu dans le tube. 

Le test d' impermeability a I'eau consiste a placer les 
tubes, pr§alablement remplis du produit ^ tester et soud6s, 
dans une 6tuve dont la temperature est comprise, selon les 
tests, entre 40° et 55°C, generalement entre 45 et 50°C 
pendant une periode de temps comprise, selon les tests, entre 
1 semaine et 16 semaines, le plus frequemment entre 2 et 8 
semaines . 

Selon la nature de la creme, la dimension du tube, le 
volume de cr^me contenu dans le tube, 1' exigence d' ef f et 
barriere du cahier des charges, la dur6e d' exposition dans 
l'6tuve et la temperature de l'§tuve, la perte de poids doit 
etre inf^rieure a 2%, 3%, 5% ou 8% dans I'hypothese la moins 
contraignante . 

A titre d'exemple, une perte de poids de 5% pour une 
quantite de crdme de 5 grammes repr^sente une evaporation de 
0.25 grammes d'eau, Ceci est done un test extrSmement 
contraignant dans I'hypothese d' un conditionnement dans un 
tube de diametre 19 mm et d'une exposition du tube dans une 
etuve ^ 45*'C pendant 8 semaines. 

De fagon g6nerale, le test est d' autant plus difficile 
que la taille du tube est reduite : plus la contenance du tube 
est faible, plus le ratio de surface d' evaporation constitue 
par la jupe par rapport au volume de creme contenu augmente. 

Pour la meme raison, la difficulte du test augmente 
lorsque le tube n' est que partiellement rempli, ce qui 
contribue egalement k augmenter le ratio de surface 
d' evaporation par rapport au volume de cr^me contenu dans le 
tube. 
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En resuni6^ la perte en poids est liee d'une part S la 
caracterisation du mat6riau proprement dit, c'est-^-dire sa 
porosite, d' autre part a un ensemble de caracteristiques li6es 
a la relation entre le contenant (la creme) et le contenu (le 
tube) . 

Ces caracteristiques sont : 

- I'objectif de perte de poids qui varie de fagon 
importante selon que le client privilegie la souplesse de la 
parol ou I'effet barri^re a la vapeur d'eau, 

- le volume de creme ef f ectivement conditionne dans le 

tube, 

- la surface d' evaporation representee par la surface 
de la jupe, 

- l'6paisseur de la parol, 

- les conditions du test de perte de poids, c'est-^- 
dire, le nombre de jours d' exposition dans I'etuve, et la 
temperature de I'etuve, et 

- les composants de la creme contenue dans le tube. 
Enfin, la jupe du tube doit etre souple pour permettre 

1' evacuation des produits pateux contenus dans celui-ci, par 
simple pression de 1' utilisateur sur la parol. 

Les polypropyl^nes sont des polymferes dont les modules 
de flexion sont le plus souvent plus 61ev6s que les modules de 
flexion des polyethyl^nes g6n6ralement utilises dans la 
fabrication des tubes par injection, et varient dans des 
proportions tr6s importantes, de 60 MPa ^ 2000 MPa, voire 2500 
MPa, selon la norme ISO 178, en fonction de leur structure 
chimique, et notamment de la quantity d' ethylene copolymeris§e 
dans le polymdre. 

La porosit6 de la parol etant directement liee k son 
module de flexion, les tubes dont la parol offre une barri^re 
a I'eau suffisante sont trop rigides, et les tubes souples 
sont ^ la fois insuf f isamment imperm6ables' S I'eau et 
dif ficilement injectables. 
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Lorsque le tube est r§alis6 dans un mat6riau constitu6 
de polymdres dont I'un au moins est un polypropylene, ce 
mat6riau doit done §tre caracteris6 par un module de flexion 
suf fisaitiment 61eve pour d6finir une impermeabilite compatible 
avec la perte de poids recherch6e, et suffisamment bas pour 
disposer d' une parol dont la souplesse est conforme A 1' usage 
du tube, la souplesse 6tant simultanement fonction de 
I'epaisseur de la parol et du module de flexion du mat6riau la 
constituant • 

A chaque fois que cela est possible, il est d' une fa^on 
generale preferable d'utiliser un polymere unique lorsque le 
materiau de la parol est a base de polypropylene. 

Neanmoins, 1' utilisation d' un mat6riau unique suppose 
que le module de flexion du polymere dont on dispose 
corresponde exactement ^ I'objectif de souplesse et de perte 
de poids recherch6, le polypropylene retenu devant en outre 
§tre injectable dans le parcours d' 6coulement d6fini par 
I'epaisseur et la longueur de la parol du tube. 

II est done plus fr6quemment n6cessaire de recourir d 
des melanges de polymdres pour obtenir le resultat recherche. 

Les analyses effectu6es sur des melanges realises et 
testes conduisent aux observations suivantes : 

En premier lieu, la variation de la perte en poids des 
produits conditionnes dans les tubes n'est pas lin6aire avec 
la variation du module de flexion de la parol, le module de 
flexion diminuant plus rapidement que ne se degrade la perte 
en poids des produits contenus dans le tube, lorsque le module 
de flexion du polypropylene est 61eve, superieur au module de 
flexion maximum acceptable. Plus particulidrement , il a 6te 
constate qu' au dela de 1500 MPa, 1 ' augmentation du module de 
flexion du polymere n'a plus d' influence notable sur la perte 
de poids observ6e. 

En deuxi^me lieu, la perte en poids augmente tres 
rapidement lorsque le module de flexion du polymere le plus 
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souple est tres faible et lorsque simultan6inent ce polym^re 
est utilise dans un pourcentage tr^s important et tout 
particulierement sup6rieur ^ 50%. 

II en resulte qu' il est preferable d' atteindre un 
objectif de flexion donn6 par les melanges les plus homogfenes 
possibles . 

En d'autres termes : 

- le module de flexion du polymdre le plus rigide doit 
etre le plus bas possible, 

- le module de flexion du polym^re le plus souple doit 
etre aussi eleve que possible, et 

- les pourcentages des differents polym^res 
constitutifs du melange doivent etre aussi equilibres que 
possible^ le module de flexion d'un melange etant tou jours 
plus bas que la moyenne des modules de flexion des polymferes 
constituant le melange lorsque ce melange est equilibr6 entre 
ses diff6rents constituants. 

L' intuition des phenom^nes prec6demment 6voqu6s et 
1 ' observation de nombreux melanges ont conduit a imaginer une 
loi permettant d'optimiser le compromis k faire entre la 
n6cessite de r6duire la perte de poids et celle de donner au 
tube une souplesse propre ^ rendre son utilisation facile et 
agreable. 

Plus pr6cis6mentr on consid^re^ de fagon totalement 
g6n4rique, des melanges A "n" polymeres ou "n" est un nombre 
entier qui, pour des raisons de simplicite, est au moins egal 
a 1, le terme de "melange" pour la valeur "n=l" 6tant 
formelleraent just if 16 par le fait qu'un mat6riau constitu6 
d'un unique polymere est de toute fa?on assimilable a un 
melange de fractions complementaires de ce meme polymere, 
chaque polymere appartenant a la famille des copolymeres 
ol6fines 61abor6s h partir de monom^res en C2 a Cio- 

La parol pr6sente, ^ la moiti6 de la longueur H du tube 
suivant sa direction axiale XX' depuis I'extr6mit6 121 de la 
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jupe di St ante de la t§te jusqu'^ I'extriniite 123 de I'encolure 
4 formant 1' orifice d' Evacuation 3 une 6paisseur comprise 
entre 0,30 et 1,00 mm. 

Un polym^re au moins du melange appartient ^ la famille 
des polypropyldnes, le melange presentant un module de flexion 
compris entre 700 MPa et 80 MPa, et de pr6f6rence comprise 
entre 500 et 120 MPa selon la norme NF EN ISO 178 

Par convention, les polymeres sent classes dans le 
melange par ordre de rigidity d6croissante, chaque polym^re 
prenant ainsi un rang note "i" qui vaut 1 pour le premier 
polym^re, par definition le plus rigide, et qui vaut "n" pour 
le dernier polymere, par definition le moins rigide. 

Par ailleurs, chaque polymere de rang "i" intervient 
dans le melange selon un pourcentage xi en poids du poids total 
du melange, et pr^sente un module de flexion Pi defini selon la 
norme NF EN ISO 178, et dont la valeur constitue une mesure de 
la rigidite de ce polymere. 

La loi prec6derament evoqu6e fait appel 'a un param^tre 
ou "facteur de dispersion" note Kd, lie aux modules de flexion 
des differents polymeres du melange, et d6fini par : 



Kd = 2 



( 



j=l J 

Xi = MAX iix^, 1500 MPa), et oil v^, , = x^. X^j / 



Comme le comprendra ais6ment I'hoirane de metier, "MAX" 
dfesigne la fonction de selection du maximum et le symbole 
"sigma" d^signe un op6rateur de sommation, ce dernier 
satisfaisant S la convention d'6criture classique exprim§e par 
la relation : 

V Z, s < r => 1^X1 = 0 . 
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Selon un aspect essentiel de 1* invention^ le facteur de 
dispersion Kd du melange est au plus §gal ^ 3 ou 2,2 selon 
que le melange contient un polyethylene ou non^ de preference 
au plus egal ci 2 dans ces deux cas^ et, plus avantageusement 
encore, au plus 6gal ^1.5. 

invention peut ainsi def inir une plage de materiaux 
dont le module de flexion permet d' adapter precis6ment les 
caracteristiques de souplesse et d' imperm6abilite a 
1' utilisation recherchee, et notamment ^ I'objectif de perte 
de poids, a la dimension du tube, ^ sa contenance, et a la 
forme de la tete, 

L' invention permet simultanement de d^finir, pour tout 
object if de module de flexion, la composition du melange qui 
minimise la perte de poids. 

II a par ailleurs ete constate que le comportement k la 
flexion du polyethylene (PE) et celui du polypropylene (PP) 
etaient de nature diff6rente. En effet, si le confort 
d' utilisation d'un tube est strictement proportionnel au 
module de flexion de la parol de ce tube pour une nature 
chimique donnee de cette parol, il n'en est pas de meme si 
I'on compare des tubes dont les parois sont realisees suivant 
la voie PP/PP (c' est-a-dire oil les premier et deuxieme 
polymeres sont des polypropyienes) , suivant la voie PP/PE 
(c' est-^-dire ou le premier polymere est un polypropylene et 
ou le deuxieme polymere est un polyethylene) , ou suivant la 
voie PE/PE (c ' est-a-dire ou les premier et deuxieme polymeres 
sont des polyethyienes) . 

II convient done de comparer avec prudence les modules 
de flexion de deux materiaux dont les compositions en PE et PP 
sont differentes. 

Enfin, lorsque le PE est utilise comme simple additif 
au PP, la resistance ^ la fissuration sous contrainte du 
melange PP/PE conforme au cahier des charges peut §tre obtenue 
avec des PE beaucoup plus fluides que dans la voie PE/PE, par 
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exemple avec des poly6thyl6nes dont I'indice de fluidity (MFI) 
est au plus 6gal k ISg/lOmn, de pr6f6rence au plus 6gal a 
12g/10inn, c' est k dire compris entre Sg/lOmn et 15g/10mn, de 
pref6rence compris entre 4g/10mn et 12g/10mn. 

Le Tableau 2 illustre les r6sultats de souplesse et de 
permeabilite de tubes r6alis6s par le precede de 1' injection 
et dont le materiau de base comprend au moins un premier 
polymere de la famille des polypropylenes . Les r6sultats sent 
presentes pour trois premiers polymeres de polypropylenes 
differents, parmi lesquels deux sont associes avec un second 
polymere. 

Les resultats de souplesse du tube sont illustres par 
la valeur du module de flexion- Les r6sultats de permeabilite 
sont des valeurs relatives par rapport ^ une reference de 100 
qui represente la perte de poids d'un tube fortement barri^re, 
c'est-^-dire conforme au cahier des charges de la perte en 
poids pour un tube de diam^tre 19 mm, de longueur de jupe de 
56 mm avant soudure, dans lequel on a conditionn6 un volume de 
cr6me de 5ml. 

Cette base 100 correspond approximativement ^ une perte 
en poids inferieure ^ 2% pour un tube place dans une 6tuve ^ 
50° pendant 14 jours ou inf6rieure S 5% pour un tube place 
dans une 6tuve ^ 45° pendant 56 jours. 
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Annexe au Tableau 2 
Premiers polymeres : 

- CLYRELL EC 140 P : copolymers heterophasique de 
propylene et d'^thyl^ne, de module de flexion indique* de 740 
MPa selon la norme ISO 178, d'indice de fluidity de 16g/10mn, 
et commercialism par la societe BASELL; 

ADFLEX X 500 F : copolymdre h6t6rophasique de 
propylene et d' ethylene, de module de flexion indiqu6 de 470 
MPa selon la norme ISO 178, d' indice de fluidite de 7,5 
g/lOmn, de densite de 0,89g/cm^, et commercialise par la 
society BASELL ; 

- ADFLEX C 200 F : copolym^re h6t6rophasique de 
propylene et d' ethylene, de module de flexion indique de 220 
MPa selon la norme ISO 178, d' indice de fluidite de 6g/10mn, 
de density de 0.8 90g/cm^, et commercialism par la societe 
BASELL; 

Deuxiemes polymeres : 

- DOWLEX 2035E : copolymere d'' ethylene-octene lin^aire, 
de module de flexion de 24 0 MPa selon la norme ASTM D638, 
d' indice de fluidite de 6g/10mn, de density de 0.919g/cm^, et 
commercialism par la socimte DOW ; 

- ADFLEX X 100 G : copolymere heterophasique de 
propylene et d' ethylene, de module de flexion indiqu6 de 80 
MPa, d' indice de fluidity de 8g/10mn, de densite de 0.890g/cm^, 
et commercialism par la socimtm BASELL; 

- AFFINITY EG 8200 : copolymmre d' mthyimne-oimf ine 
linmaire, de module de flexion indiqum de 20 Mpa selon la 
norme ASTM D790, d' indice de fluiditm de 5g/10mn, de densitm 
de 0,870g/cm^, et coiranercialism par la socimtm DOW. 

- EXACT 0210 : copolymmre d' mthyimne-octene linmaire, 
de module de flexion de 65 MPa selon la norme ISO 178, 
d' indice de fluidite de lOg/lOmn, de densitm de 0.902g/cm^, et 
commercialism par la socimtm DEXPLASTOMERS • 
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Le module de flexion "indique" est celui que mentionne 
la documentation du fournisseur. Le module de flexion 
reproduit sur le Tableau 2 est le module mesur6 suivant la 
norme NF EN ISO 178. 

L'indice de viscosite est donne en g/lOmn conform6ment 
^ la norme ISO 1133. 

Le Tableau 2 met en Evidence les choix des materiaux 
possibles en fonction de la dimension du tube et de I'objectif 
recherche . 

II convient tout d' abord de noter que les modules de 
flexion mesur^s figurant sur le document et les indices de 
perm6abilite calcules s'inscrivent dans le champ des objectifs 
recherch^s, en fonction de la convenance du tube et de la 
souplesse de parol souhait6e. 

II convient 6galement de noter en pr6alable^ pour toute 
solution etudiee, la relation constat6e entre 1' augmentation 
de la souplesse de la parol et 1' augmentation de la perte de 
poids imputable a la porosite de la parol-. 

II convient enfin de noter les observations pr6alables 
suivantes : 

- si la souplesse du toucher est strictement 
inversement proportionnelle au module de flexion ^ I'int^rieur 
de chaque colonne (mSme composants) , les comparaisons entre 
des tubes constitu6s de melanges appartenant A des colonnes 
dif ferentes du Tableau 1 (composants diff^rents) , et a 
fortiori les comparaisons entre des parois composees de 
polyethylene exclusivement et des parois composees de 
polypropylene exclusivement doivent etre effectuees avec 
prudence, notamment lorsque les modules de flexion sont bas. 
Deux tubes composes de materiaux qui presentent des hearts de 
module de flexion de I'ordre de 50 MPa^ voire 100 MPa, peuvent 
disposer au toucher d'une souplesse comparable. 

Les pertes de poids mentionn6es sur le Tableau 1 sont 
communiqu6es ^ tit re indicatif pour une cr^me donn6e^ un tube 
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donne, et des conditions donn^es de mesure de perte de poids 
(temperature d'^tuve et dur6e d' observation) . 

En consequence, la pr6sente invention d§finit les 
fourchettes de caract^risation qui garantissent des 
fourchettes de r6sultats en termes de souplesse et de perte de 
poids • 

A I'interieur de ces fourchettes, toute obtention de 
resultat devra etre validee par un test d^finitif qui prendra 
en compte le produit ef f ectivement conditionn6, le tube 
ef f ectivement utilise et les conditions contr'actuelles (sur 
cahier des charges) du test de perte de poids, 

Le premier polymfere appartient k la famille . des 
polypropyldnes, et pr6f 6rablement c'est un copolymere 
d' ethylene et de propylene. 

En effet, lorsque le polypropylene le plus rigide 
appartient k la famille des copolymeres d' ethylene et de 
propylene, on peut ainsi diminuer le pourcentage du polym^re 
le plus souple dans le melange, et done diminuer la porosite 
de la parol, pour un objectif de souplesse donn^e. Le plus 
avantageusement, le premier polymere est un copolymere 
heterophasique d' ethylene et de propylene. 

C est en ef f et dans cette famille de polypropyl^nes que 
I'on a d6couvert les propylenes dont les modules de flexion 
sont les plus bas. 

Sur le Tableau 1, le premier polymere, c'est-a-dire le 
polymere le plus rigide du melange, et qui appartient k la 
famille des polypropyldnes, presente 

- en solution de type n^'l : 

un module de flexion indiqu^ de 740 MPa, et mesure de 733 MPa, 
compris entre 850 et 500 MPa, 

- et en solution de type n*'2 : 

un module de flexion indique de 470 MPa et mesur6 de 399 MPa, 
inferieur ^ 500 MPa. 
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L' analyse du Tableau 1 permet de coristater que le 
mat6riau retenu en solution de type n**! permet , apres melange 
et pour des modules de flexion du materiau resultant compris 
entre 300 et 400 MPa, d' atteindre des pertes de poids de 
I'ordre 100 ^ 130, et done de disposer de mat6riau presentant 
un fort effet de barri^re ^ I'eau, 

De m§me, le mat6riau retenu en solution de type n**2^ 
permet, aprds melange et pour des modules de flexion du 
materiau resultant compris entre 150 et 300 MPa, c' est-A-dire 
tres souple pour une 6paisseur de parol voisine de 0.6mm, 
d'atteindre des pertes de poids comprises entre 150 et 250^ 
c'est-a-dire s'' inscrivant sans reserve dans I'echelle 
permettant de qualifier le materiau pour des tubes de grande 
dimension. 

Pour chaque solution de type n°l (privil6giant 1' effet 
barri^re) ou de type n°2 (privilegiant la souplesse de la 
parol), on a assoupli le premier polymere au moyen d'un 
deuxidme polymdre de la famille des polypropyl6nes ou des 
poly6thyl^nes . 

Lorsque la vole choisie pour le deuxidme matferiau est 
un polyethylene, on ret lent pref 6rablement un polyethylene 
lin^aire dont I'indice de fluidity garantit la resistance ^ la 
fissuration sous contrainte du melange, son indice de fluidity 
(MFI) etant compris entre 3g/10mn et 15g/10mn, de pr6f6rence 
compris entre 4g/10mn et 12g/10mn. 

Lorsque le module de flexion du deuxieme polymere est 
superieur a 7 0 MPa, on peut integrer ce polymere A raison de 
15% ^ 85% dans le melange, et de preference de 25% ^ 75%. 

A titre d'exemple, en solution n°l, le melange de 50% 
de CLYRELL EC140P et de 50% de DOWLEX 2035E offre une perte de 
poids de 101 et un module de flexion de 360. Son coefficient 
de dispersion Kd est de 0.26. 

II s'agit d'une solution tr^s performante, 
puisqu' obtenue avec un mat6riau dont 1' indice de fluidity 
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(MFI) resultant est d' environ lOg/lOmn, alors qu'une solution 
equivalente dans la voie PE met en ceuvre un mat6riau dbnt 
I'indice de fluidity (MFI) est signif icativement inf6rieur 
pour r6sister A la fissuration sous contrainte. 

La voie PP/PE moyennement souple ouvre done des 
perspectives d ' amine is seinent de la parol, done 
d' assouplissement, du plus grand int^ret pour les tubes 
neeessitant un mat6riau fortement barriere k I'eau. 

Si la solution reeherehSe est celle d' un polymere tres 
souple, le module de flexion du deuxieme polymere etant 
inf^rieur ^ 70 MPa, on a pu constater, conformement ^ ee qui 
est rapports sur le Tableau 1, que la perte de poids de la 
creme contenue dans le tube augmentait rapidement avec la 
proportion en deuxifeme polymere. Aussi convient-il de limiter 
^ 50% au maximum le pourcentage d'un tel polymere dans le 
melange, celui-ci §tant de pr6f6rence compris entre 15 et 40%. 

Pour limiter t moins de 50% le pourcentage du deuxieme 
polymere dans le m61ange, on utilisera done de- pr6f6rence un 
premier polymfere le plus souple possible. 

Le Tableau 1 met en Evidence en solution de type n°2 
que des modules de flexion tr^s bas, compris entre 150 et 300 
MPa peuvent 6tre obtenus avec des pertes de poids acceptables, 
comprises entre 220 et 270 lorsque le deuxifeme mat6riau est 
present dans le melange k 33%. 

II s'agit done 1^ d' une voie tres performante pour les 
tubes qui requiferent un mat6riau souple, et tout 
partieulidrement les tubes de grande dimension neeessitant une 
parol 6paisse, par exemple superieure k 0.6 mm. 

Par ailleurs, on utilisera pr6f6rablement un copolymere 
d' ethylene-oct6ne. 

Lorsque le deuxieme mat6riau est un polypropylene, les 
regies sont identiques. 

Si le deuxidme polypropylene est tr6s souple, son 
module de flexion 6tant inf6rieur k 70 MPa, il conviendra de 
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I'utiliser dans une proportion inf6rieure ^ 50%^ 
pr6ferablement comprise entre 15% et 40%. 

Si le deuxieme polypropylene est moyennement souple, 
son module de flexion 6tant sup6rieur k 70 MPa, on pourra 
I'utiliser dans une proportion comprise entre 15 et 85% de 
preference entre 25 et 75%. 

Les polypropylenes utilises comme deuxieme materiau 
sont avantageusement des copolymeres de propylene et 
d' ethylene. De preference, ce sont des polymeres 
h6terophasiques . 

Enfin, comme cela est mis en evidence sur le Tableau 1, 
certains polypropylenes disposent d'un module de flexion 
suffisamment bas pour pouvoir §tre utilises seuls, sans ajout 
d'un deuxieme polym^re, 

Lorsqu'on veut utiliser un mat6riau f ortement barridre, 
on utilisera un mat6riau relativement peu souple, par exemple 
proche de la limite sup6rieure de 500 MPa pour un petit tube 
ayant typiquement un diam^tre de 19 mm et une 6paisseur de 
parol inf6rieure k 0,65mm. On utilisera alors le premier 
polymere sans adjonction d'un deuxieme polym^re. 

Le Tableau 1 met 6galement en evidence au travers de la 
solution de type n'^S que certains polypropylenes disposant 
d'un module de flexion bas, typiquement inf6rieur ^ 250 MPa 
(module indique de 220 MPa et mesure de 134 MPa) , pr6sentent 
une perte de poids acceptable pour les tubes de grande 
dimension, de contenance au moins egale ^ 30 ml. 

Cette solution trfes performante sur les tests de perte 
en poids de courte duree est cependant moins performante que 
les solutions construites sur des melanges de type solution de 
type n°2 lorsqu'on pratique un test de perte de poids de 
longue duree. 

Une autre observation concerne le choix a faire entre 
un deuxieme polymere pris dans la famille des polypropylenes 
ou un deuxieme polymere pris dans la famille des 
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poly6thylfenes, lorsque le module de flexion et la perte en 
poids sont comparables . 

On proc6dera alors sur les crit^res de selection 
suivants : 

- en premier critdre, la viscosity du mat6riau, si I'on 
souhaite amincir la parol, mais tout en rappelant que la 
barriere a I'eau est proportionnelle a l'6paisseur de la 
parol, 

- en deuxi^me critere, le toucher, car, pour deux 
materiaux de souplesse equivalente, le toucher du 
polypropylene est relativement plus "nerveux", alors que le 
toucher du polyethylene est relativement plus "dpux". 

Les autres critferes de .choix portent sur les ef fets de 
barriere secondaires, du type barriere aux esters, barridre a 
l^oxygene ou barriSre ^ tout autre composant du produit 
contenu dans la cr^me ainsi que les effets de jaunissement de 
la parol sous I'effet de tout composant du produit contenu 
dans le tube ou sous I'effet de tout agent contaminant externe 
lors de 1' utilisation du tube par le consommateur . 

Enfin, on pourra prendre en consideration les effets 
secondaires comme la m6moire de pli ou le blanchissement de la 
parol dans les zones de forte pliure, ces effets etant tr6s 
forteraent att6nues, voire supprimes, grace aux polypropyl^nes 
caract6ris6s dans 1' invention, 

D' une fagon generale on aura bien compris que pour 
optimiser toute solution, 11 est preferable de rapprocher les 
caracteristiques des materiaux utilises et done d'utiliser des 
polymeres dont les modules de flexion sont aussi proches que 
possible les uns des autres. 

Par ailleurs, on utilisera utilement des polypropylenes 
dont I'indice de fluidity est compatible avec le parcours 
d'ecoulement d6fini par la longueur et I'^paisseur de la parol 
et n6anmoins capable de r^sister k la fissuration sous 
contrainte conformement au cahier des charges pr^cedemment 
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defini^ est-^-dire disposant d'un indice de fluidite (MFI) , 
mesur6 selon la norme ISO 1133, inf6rieur a lOOg/lOmn et de 
preference inferieur a 20g/10mn. 

Par ailleurs, le tube de 1' invention est obtenu en 
injectant la tete et la jupe en une seule operation, en 
mettant en ceuvre des conditions de pression d' injection 
extremes permettant d'injecter des mat^riaux a viscosity 
elevee dans des parois minces. En effet, alors que les 
pressions d' injection habituelles sont de I'ordre de 450 a 600 
bars, il peut etre necessaire d'utiliser des pressions 
d' injection sup§rieures, par exemple de I'ordre de 1250 h 2500 
bars, pour r6aliser une jupe simultanement souple, barri^re ^ 
I'eau et r6sistante k la fissuration sous contrainte lorsque 
le materiau est a base de polypropylene, 

Dans le cas de 1' invention, la relative rigidity du 
premier polymere peut etre compens6e simultanement par I'ajout 
d'un polymere plus ou moins charg6 en ethylene, done 
gen6ralement peu fluide, et par 1 ' amincissement de la parol, 
ce qui suppose 1' utilisation de pressions d' injection 61ev6es, 
tout particuli^rement pour les tubes de grande dimension. 

Le tube de 1' invention pr6sente une 6paisseur de parol 
comprise entre 0,30 et 1.00 mm A mi-hauteur de la jupe pour 
une longueur de jupe comprise entre 40 et 200 mm, 

Les materiaux injectes pouvant supporter des pressions 
d' injection de 1250 k 2500 bars, il est avantageux d'utiliser 
ces pressions pour diminuer l'6paisseur de la parol du tube et 
augmenter la souplesse, sans diminuer le module de flexion, 
done sans degradation de I'effet barriere- 

Certains tubes sont inject6s dans un moule connu tel 
que represents en figure 4, ce moule 6tant compose d' un noyau 
not6 6 et d'une empreinte not6e 7 dans laquelle s'inscrit la 
buse d' injection not6e 9, c'est-^-dire le canal par lequel le 
mat6riau plastique en fusion est conduit dans la cavit6 
definie par 1' empreinte et le noyau. Sous -I'effet de la 
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pression injection tres 61ev6e necessaire pour injecter le 
mat6riau dans les 6paisseurs de paroi optimis6es pour 
ameliorer la souplesse du tube et pour une longueur de jupe 
important e, le noyau du moule a tendance a flechir vers 
1' empreinte - II en resulte une paroi d'epaisseur variable et 
done de souplesse variable . De f agon beaucoup plus grave, le 
d^centrage du noyau g6nere des flots pref erentiels de matiere 
lors de 1' injection de la jupe, flots pref erentiels qui se. 
rejoignent en "lignes de soudure" qui forment des zones de 
non-r6sistance ^ la fissuration sous contrainte. 

II est done trSs important que la paroi du tube soit 
d' 6paisseur constante, sans renfort de toute matiere et 
notararaent pas longitudinalement, pour preserver k la fois le 
confort d' utilisation du tube et la resistance ^ la 
fissuration sous contrainte. 

Un premier type de moule d' injection permettant 
d'obtenir ce r6sultat est represents en figure 5. Comme on le 
voit sur cette figure, le noyau 6 d'un tel moule comport e une 
partie centrale not6e 10, dont une extremity libre notee 11 
est en appui de centrage sur I'empreinte 7. 

Get appui de centrage permet d' apporter la souplesse 
recherchee tout en pr6servant la propriete de barriere ^ I'eau 
en agissant sur la diminution de I'epaisseur de paroi, de 
preference a la diminution du module de flexion du mat6riau 
utilise. Pour un matSriau donne, on constate par exemple que 
la jupe du tube presente une rigidite importante au-dela d' une 
epaisseur de paroi de 0.8 mm, alors la souplesse est 
satisfaisante pour une epaisseur de paroi comprise entre 
0.4 5mm et 0.50mm. Ainsi, la stabilisation du noyau obtenue par 
1' appui de centrage de sa partie centrale 10 sur I'empreinte, 
conjuguee ^ 1' utilisation du polypropylene, permet de : 



approximativement 0.45mm pour des tubes de petite dimension 
dont la paroi est moyennement souple. 



diminuer 



1' epaisseur 



de 



paroi 



jusqu' ^ 
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diminuer l'§paisseur de parol jusqu'^ 
approximativement 0.50 mm pour des tubes de petite dimension 
dont la paroi est tr6s souple^ et 

- diminuer I'epaisseur de parol jusqu'a 0,60 mm pour 
des tubes de grande dimension dont la longueur, hors canal de 
distribution, est voisine de 150 mm. 

Quelle que soit la forme du tube, illustree en exemple 
non limitatif en figure 1 et figure 2, 1' invention s' applique 
done a la fois aux tubes dont la longueur H est comprise entre 
40 et 85 mm, et tout particulierement aux tubes de grande 
dimension dont la longueur H est comprise entre 85 et 200 mm. 

Pour proc6der a 1' injection du materiau depuis le point 
d' injection central 15 jusqu'a la tSte du tube, on cree des 
canaux d' alimentation radiaux dans I'extr6mit6 llbre 11 de la 
partie centrale 10 du noyau. Les canaux d' alimentation 12 et 
les zones d' appui 14 de l'extr6mite libre 11 de la partie 
centrale 10 sont plus clairement vlsibles en figure 7, qui est 
une vue agrandie de la partie notee VII en figure 5- 

Cependant, la mise en oeuvre de cette technique present e 
1' inconvenient de cr6er autant de points d' alimentation de la 
jupe que de canaux 12 entre le point d' injection et la t§te du 
tube. 

En effet, comme cela est represents en figure 6, on 
cree trois nappes de matiere independantes 33, alimentees par 
les trois flots de matiere 32, correspondant aux trois canaux 
12, le nappes etant reliees entre elles par trois lignes de 
soudure 36 et formant la jupe du tube en fin d' operation 
d' injection. 

Une autre solution consiste h decentrer le point 
d' injection 15, par exemple de fagon non limitative, en le 
dedoublant, et en plagant chaque point d' injection dans le 
prolongement de la paroi 29 parallfele ^ I'axe XX', ^ 
I'extr6mlt6 122 du tube. 
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Cette solution, possible mais non pref6r6e, complique 
fortement le syst^me injection du moule, risque de degrader 
la resistance a la fissuration sous contrainte des lignes de 
soudure, mais permet de supprimer les canaux d' alimentation 
12, tout en conservant I'appui de centrage 11 du noyau sur 
1' empreinte . 

Les lignes de soudure 36 pr^sentent 1' inconvenient de 
creer des zones de non resistance a la fissuration sous 
contrainte de la jupe, cet inconvenient etant attenue par 
1' usage du polypropylene, plus resistant que le polyethylene a 
la fissuration sous contrainte. 

Pour pallier cet inconvenient, 1' invention precise les 
details de foinne du tube et les precedes correspondants qui 
permettent d'att6nuer les lignes de soudure tout en conservant. 
I'appui indispensable du noyau sur 1' empreinte. 

Les details de forme du tube et le moule correspondant 
seront maintenant decrits en reference aux figures 8, 9, 9A et 
10. 

L'extremite 122 du tube est formee au moins des 
secteurs 32 correspondant aux canaux 12 realises dans 
l'extremite libre 11 de la partie centrale 10 du noyau, 
conformement S la figure 10. 

Tout d'abord, afin de faciliter la reconstitution d' un 
flot de matiere circulaire a partir des points de raccordement 
entre les canaux radiaux d' injection et la partie super ieure 
de la tete, on a interet A const ituer une ligne de 
raccordement aussi large que possible entre chaque canal 
radial d' injection et la partie superieure de la tete du tube 
conformement a la figure 10. 

Une solution avantageuse consiste ^ prevoir des 
largeurs de raccordement cumuiees des secteurs 32 au point de 
raccordement 18 avec la face 29 paralieie k I'axe XX' de 
1' orifice 3 repr6sentant au moins 15% du p6rimetre de la face 
29. 
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Une autre solution am61iorant encore 1' alimentation 
annulaire, mais r6duisant la surface d' appui du noyau sur 
1' empreinte, consiste a porter les largeurs cumul6es de 
raccordement des secteurs d' alimentation au point de 
raccordement 18 avec la face 29 a plus de 25% du perimetre de 
la parol. 

Af in de conserver une surface maximum d' appui du noyau 
sur I'empreinte tout en maximisant les largeurs cumulees de 
raccordement des secteurs 32 avec la face 29^ il est 
avantageux de donner aux secteurs 32 une largueur croissante, 
depuis le point d' injection 15 jusqu'au point de raccordement 
18 avec la face 29. 

Par ailleurs^ tou jours afin. de favoriser la 
reconstitution d' un flux annulaire de matiere, il est 
avantageux de prevoir une zone d' 6tranglement annulaire Z 
situ6e sur la parol de 1' orifice^ au-dela de la zone de 
raccordement des secteurs 32 . 

Enf in, pour augmenter encore 1' ef f et de diffusion 
annulaire, il est avantageux de prolonger la parol de 
1' orifice par un anneau de mati^re W situ6 dans un plan 
perpendiculaire A I'axe XX', sous I'extr6mit6 123 de 
1' encolure, 

Apres 1' injection de la jupe et de la t§te du tube, la 
partie centrale 10 du noyau etant en appui de centrage sur 
I'empreinte 7, on comprend aisement que la parol de 
I'extremite 122 du tube, representee en exemple non limitatif 
en figure 10, en projection sur un plan perpendiculaire a 
I'axe XX', est constitute des secteurs 32 correspondant aux 
canaux d' alimentation 12 representes en figure 8. 

La parol 122 est done ajourte dans les secteurs 34 qui 
correspondent aux zones d' appui 14 de 1' extremity libre 11 de 
la partie centrale 10 sur I'empreinte 7. 

On peut rendre mobile la partie centrale 10 du noyau 6 
par rapport au noyau p6ripherique et former sans ajourage la 
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parol soinmitale 122 du tube en proc6dant au recul de la partie 
centrale mobile 6 du noyau, d' une distance correspondant k 
l'6paisseur voulue de cette parol sommltale. 

Dans une premlfere version illustree a la figure 9, 
l'extr§mite libre 11 de la partie centrale 10 du noyau est 
dessinee en forme de cone rentrant, 1' angle y de la port^e 
d' appui de I'extremite libre 11 de la partie centrale 10 sur 
I'empreinte 7 avec le plan perpendiculaire a I'axe 
longitudinal XX' du tube etant inferieur a 45*",. de preference 
compris entre 15"* et 20'', pour offrir un confort optimal au 
consommateur . 

Cette version est adapt6e pour les tubes de petite 
dimension- Elle est plus dif f icilement mise en oeuvre pour les 
tubes de grande dimension. En effet pour un tube de grande 
dimension, la longueur de la partie centrale 10 du noyau et la 
nature des aciers retenus sont tels que le noyau central se 
comprime sous la pression d' injection comprise entre 1200 et 
2500 bars de telle sorte que le centrage ne peut Stre assure 
avec une pente d' appui comprise entre 15** et 20**, une pente 
d'appui comprise entre 35** et 45** etant n6cessaire pour 
compenser la compression du noyau. 

Dans une deuxifeme version illustr6e en figure 9A et 
applicable aux tubes de grande dimension, I'extr6mit6 libre 11 
de la partie centrale 10 est en forme de tronc de cone 
saillant, 1' angle p forme par la portee d'appui du tronc de 
cone saillant sur I'empreinte 7 avec le plan perpendiculaire a 
I'axe longitudinal XX' du tube etant compris entre 35"^ et 45°. 

Dans cette meme version, I'extremite libre 11 de la 
partie centrale 10 est en forme de cone rentrant dans sa 
partie interne au tronc de cone saillant, 1' angle 5 de la 
port6e d'appui du c6ne rentrant de I'extremite libre 11 de la 
partie centrale 10 sur I'empreinte 7 avec le plan 
perpendiculaire a I'axe longitudinal XX' du tube 6tant 
inf6rieur ^ 45°, de pr6f6rence compris entre 15° et 20°. 
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Apr^s retractation du noyau central, la parol 122 est 
en forme de tronc de c6ne saillant dans sa partie periph6rique 
et en forme de cuvette dans sa partie centrale. 

Ainsi dans cette deuxifeme version, la forme donn6e a 
I'extremite 122 du tube perrnet simultanement d'optimiser le 
centrage du noyau lors de I'' operation d' injection et d' of f rir 
un confort optimal d' utilisation au consommateur . 

Dans cette premiere version (figure llA) et cette 
deuxidme version (figure 3A) , la tSte du tube comprend un 
moyen de fixation monobloc de type embout 5 et un reducteur 
monobloc 9, 1' embout et le reducteur 6tant situes dans le 
prolongement de 1' orifice 3 sur I'axe XX', la parol sommitale 
122 du tube formant le r6ducteur 9, 1' orifice 8 du r6ducteur 
6tant obtenu par decoupe, apr^s formage du tube par injection, 
le tube, 1' embout et le reducteur constituant ainsi un 
ensemble monobloc forme par injection en une operation. 

Enfin, le tube 6tant habituellement ferme par un moyen 
de bouchage 35 de type capsule "service" ou capsule 
"standard", une premiere solution consiste ^ r6unir le tube et 
la capsule au moyen d'un assemblage par vissage par exemple. 

La tete du tube monobloc 6tant r6alis6e dans le meme 
materiau souple et 61astique que la jupe, le mat6riau 
constitutif de la t^te et notamment le pas de vis peuvent 
fluer sous 1' ef f et de la force resultant du serrage de la 
capsule sur le tube. 

Pour pallier cet inconvenient deux dispositions sont 
pr6f6r6es, conform^ment au dessin de la figure llA. 

En premier lieu, le filet du pas de vis 19 est un filet 
de type artilleur, conform6ment aux dessins des figures 3A, 9, 
et 9A. 

En deuxi^me lieu, l'6tanch6ite est assur6e au moyen 
d'un picot 27 de forme conique, dispos6 sur le moyen de 
bouchage 35, I'6tanch6it6 6tant assur6e par mise en tension 
radiale centrifuge 25 de la parol du reducteur monobloc 9 lors 
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de la p6n§tration du picot 27 dans 1' orifice d' ouverture 8 du 
r§ducteur, comme repr6sent6 en figure llA. 

Dans cette solution preferee, 1' appui du moyen de 
bouchage sur le tube est assur6 au moyen d'un.anneau d' appui 
28 situe a la peripherie interne du .bouchon 35 et portant sur 
la zone peripherique du reducteur. 

Dans une troisieme version, la tete coinprend un moyeri 
de fixation monobloc de type embout 5 situ6 dans le 
prolongement de I'' orifice 3 sur I'axe XX', le tube et le moyen 
de fixation 5 constituant un ensemble monobloc realise en une 
operation d' injection coirane repr6sente en figure 3B, la tete 
pouvant §tre 6quip6e d'un accessoire rapports du type 
reducteur rapport6 ou canule. 

Dans une quatri^me version, la t§te est equip6e d' un 
accessoire rapport6 du type moyen de distribution de type 
reducteur rapports ou canule rapportfee ou autre, moyen de 
fixation de type embout ^ vis ou autre, moyen de bouchage de 
type capsule service ou autre, comme repr6sent6 de fa<?on non 
limitative aux figures 3C et 3D. 

Dans I'une ou 1' autre de ces versions, la tete est 
6quip6e de 1' accessoire rapporte formant reducteur rapport6 
36, embout rapporte formant reducteur 37, capsule service 38, 
1' accessoire rapporte etant situ6 dans le prolongement de 
1' orifice 3 sur I'axe XX', les accessoires 36, 37 et 38 
constituant des exemples non limitatifs. 

Lorsque le tube est equipe d' un accessoire rapporte 36 
ou 37 ou 38, 1' invention pr6voit pref erablement que 
1' accessoire est equipe d' une chemin6e 21 dont la face externe 
est conjugu6e avec la face 29 parallele a I'axe XX' de 
1' orifice 3, aprds introduction de la cheminee 21 a 
l'int6rieur de 1' orifice 3, pour assurer la fixation de 
1' accessoire sur le tube, la cheminee mettant en tension 
radiale centrifuge 25 la parol 29 de 1' orifice. 
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La parol du tube de 1' invention §tant r6alis6e dans un 
materiau souple, la solution decrite permet d' eviter un 
baillement, ou, plus grave, un d6faut d' etanchelt6 ou un 
d^sassemblage du tube et de I'accessoire rapport6 lorsque le 
consommateur appuie sur la parol du tube. De plus, la solution 
proposee met a profit la souplesse du materiau de 1' invention 
pour assurer la tenue de 1' accessoire . 

De fagon pref 6rentielle, la chemin6e 21 est 6quipee 
d'un dispositif de forme conique 22 pour realiser son 
introduction dans 1' orifice 3. 

De fagon plus pref 6rentielle, la face externe de la 
chemin6e 21 est radialement en retrait 23 du dispositif 22, la 
contre-d^pouille 23 bloquant I'accessoire rapports dans I'axe 
XX', I'accessoire rapporte etant alors non amovible. 

Dans I'une et 1' autre de ces versions 3 et 4, le tube 
et I'accessoire rapports disposent de moyens conjugues pour 
assurer l'6tanch6ite de 1' assemblage et 6ventuellement 
interdire la rotation de I'accessoire rapport6 par rapport au 
tube. 
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REVENDI CATIONS. 

1 . Tube resistant A la f issuration sous contrainte et barriers 
^ I'eau, essentiellement constitu6 d'une jupe souple (1) 
allongee suivant une direction axiale {XX') et d' une tete (2) 
comprenant au moins un orifice d' Evacuation (3) et une 
encolure (4) formant une extension radiale de 1' orifice (3) et 
se raccordant a la jupe (1) selon la direction axiale (XX')/ 
la jupe et 1' encolure au moins constituant un ensemble 
monobloc^ la parol du tube 6tant compos6e d'un melange d'un 
nombre "n" au moins egal a 1 de polymeres appartenant a la 
famille des copolymeres-olef ines 61abores a partir de 
monomeres en C2 a Cio, caracteris6 : 

- en ce qu'il pr6sente, ^ la moiti6 de sa longueur (H) 
suivant la direction axiale (XX')/ depuis l'extr6mite (121) de 
la jupe (1) distante de la tete jusqu'A l'extr6mite (123) de 
1' encolure (4) formant 1' orifice d' Evacuation (3), une 
6paisseur de parol comprise entre 0.30 mm et 1.00 mm^ 

- en ce qu ' au moins un polymere du melange appartient ^ 
la famille des polypropylEnes, 

- en ce que le melange constitutif de la parol du tube 
prEsente un module de flexion compris entre 700 MPa et 80 MPa, 
et de preference compris entre 500 MPa et 120 MPa selon la 
norme NF EN ISO 17 8, et 

- et en ce que, chaque polymere presentant un module de 
flexion defini selon la norme NF EN ISO 178 et etant par 
convention affecte d'un rang (i) qui, dans un classement des 
"n" polymeres du melange par ordre d^croissant de leurs 
modules de flexion (pi) respectifs, situe ce polymere entre un 
premier polymere (i=l) de rigidity maximale et un dernier 
polymere (i^n) de rigidity minimale, et chaque polymere 
intervenant dans le melange selon un pourcentage Xi en poids 
par rapport au poids total du melange, le melange pr6sente un 
facteur (Kd) de dispersion des modules de flexion au plus 6gal 
a 3 ou 2.2 selon qu'il contient un polyethylene ou non, de 
preference au plus egal ^ 2 dans ces deux cas, et plus 
pref erablement au plus egal k 1.5, ce facteur de dispersion 
(Kd) etant d6fini par : 
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Kd = 2: 



i=l 



oCi 



\ = MAX (|Li^, 1500 MPa), et ou ^ = ^ x^, / ^ x^j 



2. Tube selon la revendication Ir caracteris6 en ce'que 
le premier polym^re est un copolymere de propylene et 
d' ethylene - 

3. Tube selon I'une quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que le premier polymere est un 
polypropylene . copolymere heterophasique de propylene et 
d' ethylene. 

4. Tube selon I'une quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que le polymere le plus rigide 
a un module de flexion au plus egal a 850 MPa, ce dont il 
r6sulte que le melange constitutif de la parol du tube est 
fortement barri^re k l^eau. 

5. Tube selon I'une quelconque des revendications 
pr6cedentes, caracterise en ce que le premier polymere a un 
module de flexion au plus egal ^ 500 MPa, 

6. Tube selon I'une quelconque des revendications 
pr6c6dentes, caract6ris6 en ce que le melange comprend au 
moins un deuxifeme polymere. 

7. Tube selon la revendication 6, caract6ris6 en ce que 
le deuxieme polymere a un module de flexion superieur k 70 
MPa;- et en ce que ce deuxieme polymere est present dans le 
melange dans une proportion comprise entre 15% et 85%, de 
preference entre 25% et 75%- 

8. Tube selon la revendication 6, caracteris6 en ce que 
le deuxieme polymere a un module de flexion infferieur a 7 0 MPa 
et en ce que ce deuxieme polymere est present dans le melange 
dans une proportion inferieure a 50%, de pr6f6rence comprise 
entre 15% et 40%. 



39 



wo 2004/073962 




PCT/FR2004/000063 



9. Tube selon I'une quelconque des revendications 6 k 
8, caracterise en ce que le deuxi^me polymere est un 
copolym6re d' 6thyl6ne-ol6f ine lin6aire en C4-Ci0f ce deuxieiae 
polyinere ayanf un indice de fluidity (MFI) mesure selon la 
norma ISO 1133 compris entre 3g/10mn et ISg/lOmn, et de 
preference compris entre 4g/10mn et 12g/10mn 

10. Tube selon I'une quelconque des revendications 6 ^ 
9^ caracterise en ce que le deuxieme polymdre est un 
copolymere d' ethylene-octene . 

11. Tube selon I'une quelconque des revendications 6 a 
8, caract6ris6 en ce que le deuxieme polymere est un 
polypropylene. 

12. Tube selon I'une quelconque des revendications 6 ^ 
8, caracteris6 en ce que . le deuxieme polymere est un 
copolymere h6terophasique de propylene et d'6thyl6ne. 

13. Tube selon I'une quelconque des revendications 
pr§c6dentes^ caract6ris6 en ce que le premier et 
eventuellement unique polymSre a un module de flexion 
inf6rieur ^ 250 MPa pour une contenance du tube au moins egale 
a 3 0 ml . 

14. Tube selon I'une quelconque des revendications 
pr6c6dentes, caract6ris6 en ce que tout polymere de la famille 
des polypropyl^nes entrant dans la composition du melange 
constitutif de la parol a un indice de fluidite (MFI) mesur6 
selon la norme ISO 1133 au plus egal a lOOg/lOmn, et de 
preference au plus 6gal a 20g/10mn. 

15. Tube selon I'une quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que la longueur (H) est 
comprise entre 40 et 85 mm. 

16. Tube selon I'une quelconque des revendications 
precedentes^ caract6ris6 en ce que la longueur (H) est 
comprise entre 85 et 200 mm. 

17. Tube selon I'une quelconque des .revendications 
pr6c6dentes^ caracteris6 en ce qu' il est obtenu par injection 
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dans un moule injection comprenant un noyau (6) et une 
empreinte (7)^ le noyau comprenant lui-mSme une partie 
centrale (10) dont une extr6mit6 libre (11) est en appui de 
centrage sur 1' empreinte (7) au moins pendant la phase 
d' injection de la jupe du tube. 

18. Tube selon* la revendication 17, caract6rise en ce 
que I'extremite libre (11) de la partie centrale (10) du noyau 
comportant des canaux d' alimentation (12), il presente, ^ son 
extr^mite (122) d' injection, une parol sommitale au moins 
partiellement formee de secteurs (32) correspondant aux canaux 
d' alimentation (12) . 

19. Tube selon la revendication 18, caract6ris6 en ce 
que les largeurs cumul6es des secteurs (32), dans leurs zones 
de raccordement (18) avec la face (2 9) parallele a la 
direction axiale (XX') de I'orifice (3), repr6sentent au moins 
15%, et de preference plus de 25%, du p6rim6tre de la face 
(29) . 

20. Tube selon I'une quelconque des revendications 
prec6dentes combinee S la revendication 19, caract6rise en ce 
que les secteurs (32) ont une largeur qui crolt depuis un 
point d' injection (15) du moule suivant une direction radiale 
centrifuge jusqu'aux points de raccordement (18) des secteurs 
avec la face (29) de 1' orifice (3). 

21. Tube selon I'une quelconque des 'revendications 
prec6dentes combinee a la revendication 17, caract6ris6 en ce 
que la parol de 1'' orifice (3) presente une zone d' etranglement 
annulaire (Z) situee au-del^ des secteurs (32) • 

22. Tube selon I'une des revendications 17 ^ 21, 
caracteris§ en ce que la parol de 1' orifice (3) se prolonge 
par un anneau de mati^re (W) situ§ dans un plan 
perpendiculaire k I'axe XX', sous 1' extremity (123) de 
1' encolure. 

23. Tube selon I'une quelconque des revendications 17 a 
22 combin6e A la revendication 17, caract6ris6 en ce que la 
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partie centrale (10) du noyau (6) du moule injection est 
mobile, et en ce que la paroi soiranitale de I'extreitiite (122) 
du tube est forin6e sans ajourage, apr^s recul de la partie 
centrale mobile (10) d' une distance correspondant A 
l'§paisseur voulue pour cette paroi sommitale. 

24. Tube selon I'une quelconque des revendications 17 a 
23 combin6e a la revendication 23, caracteris§ en ce que 
l'extr6mite libre (11) de la partie centrale (10) du noyau est 
en forme de cone rentrant, 1' angle (7) forme par la portee 
d' appui de cette extremite libre (11) sur I'empreinte (7) avec 
le plan perpendiculaire a I'axe longitudinal (XX') du tube 
6tant compris entre 15° et 45*', 

25. Tube selon la revendication 24, caracteris6 en ce 
que I'angle (y) est compris entre 15** et 20**. 

26. Tube selon I'une quelconque des revendications 17 A 
23 combin6e ^ la revendication 23, caract6rise en ce que 
l'extr§mite libre (11) de la partie centrale (10) du noyau est 
en forme de tronc de cone saillant, 1' angle (15) form6 par la 
portee d' appui du tronc de cone saillant de cette extremity 
libre (11) sur I'empreinte (7) avec le plan perpendiculaire a 
I'axe longitudinal (XX') du tube 6tant compris entre 35** et 
45°. 

27. Tube selon la revendication 26, caracterise en ce 
que 1' extremite libre (11) de la partie centrale (10) du noyau 
est en forme de cone rentrant dans sa partie interne au tronc 
de cone saillant, 1' angle (5) forme par la portee d' appui du 
cone rentrant de cette extremite libre (11) sur l''empreinte 
(7) avec le plan perpendiculaire a I'axe longitudinal (XX') du 
tube 6tant inf6rieur k 45**, de pr6f6rence compris entre 15 et 
20** . 

28. Tube selon I'une quelconque des revendications 17 k 
27 combin6e k la revendication 23, caract6rise en ce que la 
tSte comprend un moyen de fixation monobloc de type embout (5) 
et un reducteur monobloc (9), 1' embout et le r6ducteur 6tant 
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situ6s dans le prolongement de 1' orifice (3) dans I'axe XX',. 
la paroi soiranitale (122) de I'embout formant le r^ducteur (9), 
1' orifice (8) du reducteur 6tant obtenu par decoupe apres le 
formage du tube par injection, le tube, I'embout/ et le 
r6ducteur constituant ainsi un ensemble monobloc forme par 
injection en une operation. 

29- Tube selon I'une quelconque des revendications 
precedentes combinee k la revendication 28, caract6rise en ce 
qu' il est equipe d'un moyen de bouchage (35) muni d'un picot 
(27) de forme conique, en ce que le picot p6n6tre dans 
1' orifice (8) du reducteur monobloc (9), et en ce que le picot 
met en tension radiale centrifuge (25) la paroi du reducteur 

(9) au voisinage de I'orifice d' ouverture (8). 

30- Tube selon I'une quelconque des revendications 17 a 
27, caract6ris6 en ce que la t§te comprend un moyen de 
fixation monobloc de type embout (5) situe dans le 
prolongement de 1' orifice (3) dans I'axe XX', le tube et le 
moyen de fixation (5) constituant un ensemble monobloc forme 
par injection en une operation. 

31. Tube selon I'une des revendications 28 ou 30, 
caract6ris6 en ce que la paroi de 1' embout monobloc (5) porte 
un filet artilleur (19) . 

32. Tube selon I'une quelconque des revendications 1 S 
27, 30 et 31, caracterise en ce qu' il est equipe d' un 
accessoire rapporte de type moyen de distribution de type 
reducteur rapporte (36) ou canule rapportee, ou moyen de 
fixation de type embout rapports formant reducteur (37) ou 
canule, ou moyen de bouchage de type capsule service (38), 
1' accessoire rapports etant situe dans le prolongement de 
1' orifice (3) dans I'axe XX'. 

33 Tube selon la revendication 32, caract6ris6 en ce 
que 1' accessoire rapports (36) ou (37) ou (38) est 6quipe 
d'une chemin6e (21) dont la face externe est conjugu6e avec la 
face (29) parall^le ^ I'axe XX' de 1' orifice (3), aprds 
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introduction de la chemin6e (21) ^ l'int6rieur de 1' orifice 
(3) . 

34. Tube selon la revendication 33/ caract6rise en ce 
que la chemin6e (21) de I'accessoire rapports met la parol de 
1' orifice (3) en tension radiale centrifuge (25). 

35. Tube selon la revendication 33, caract6ris6 en ce 
que I'accessoire rapporte est non-amovible et en ce que la 
cheminee (21) de I'accessoire rapporte est 6quipee d' un 
dispositif de penetration de forme conique (22) , la face 
externe de la cheminee etant radialement en retrait (23) par 
rapport au dispositif de penetration (22) . 

36. Proc6de pour r6aliser un tube souple const itu^ 
d'une jupe et d'une t§te comprenant au moins un orifice 
d' evacuation et une encolure formant uhe extension radiale de 
1' orifice et se raccordant ^ la jupe, la jupe et 1' encolure au 
moins constituant un ensemble monobloc, resistant ^ la 
fissuration sous contrainte et barriSre k I'eau, caract6rise 
en ce qu' il comprend les etapes consistant a : 

- utiliser comme mat6riau constitutif de la parol un 
melange d' un nombre "n" au moins egal i 1 de polymeres 
appartenant ^ la famille des copolymeres-oief ines eiabores A 
partir de monomeres en C2 ^ Cio/ un polyraere au moins 
appartenant a la famille des polypropyienes^ le melange 
constitutif de la parol presentant un module de flexion 
compris entre 700 et 80 MPa, de preference compris entre 500 
et 120 MPa selon la norme NF EN ISO 178 ; et k 

- realiser la jupe et la tete du tube par injection en 
une seule operation d' injection du melange dans un moule 
d' injection comprenant une erapreinte (7) et un noyau (6), 
ledit noyau comprenant une partie cent rale (10) dont une 
extremite superieure libre (11) est en appui de cent rage sur 
I'empreinte (7) au moins pendant 1' injection de la jupe. 



44 




;x IX 



Fig. 11 A Fig.llB 




Fig.llD Fig. lie 



INTERNATIONAkJSEARCH REPORT 



w 



pplicatfon No 

PCTMEo04/000063 



A. CLASSIRCATION OF SUBJECT MATTER 

IPC 7 B29D23/20 B29C45/36 B65D35/08 



According to International Patent ClasslTtoalion (IPC) or to both national classlfteallon and IPC 



B. RELDS SEARCHED 



Minimum documentation searched (dassmcatlon system followed t>y dasstficaUon symbols) 

IPC 7 B29D B29C B65D B32B 



Documentation searched other than minlmuin documentation to the extent that such documents are included In the fields searched 



Etectronic data liase consulted dwing the intemaMonal search (name of data base and, where practical, search tenns used) 

EPO-Internal 



C. DOCUIUENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Category * Citation of document, with Indication, where appropriate, of the relevant passages 



Relevtmt to dalm No. 



WO 01/68355 A (CEP IND ;DAMBRICOURT GERY 
(FR)) 20 September 2001 (2001-09-20) 
pages 18-19 
claim 1 
figures 4-10 



1,36 



US 5 733 617 A (BADUEL JEAN-LOUIS) 

31 March 1998 (.1998-03-31) 

column 4, line 59 - column 5, line 20 

US 6 159 566 A (BARRE PATRICE) 

12 December 2000 (2000-12-12) 

column 2, lines 27-63 

column 3, line 50 - column 4, line 15 

figures 1,2 

-/- 



1,36 
1,36 



13 



Further documents are listed In the continuation of box C. 



Patent fdmlly mennbers are listed In annex. 



Special categories of dted documents : 

'A' document defining the general state of the art which Is not 
considered to be of particular reldvance 

*E' earlier document but published on or after the International 
filing date 

'L* document which may throw doubts on priority dalm{s) or 
which is cfted to establish the publication date of another 
citation or other special reason (as specified) 

'O' document referring to an oral dtsclosure. use, exhlbSlonor 
other means 

'P* document published prior (o the International flOng date but 
later than the priority date claimed 



"T later document published after the International filing dale 
or priortly date and not In conflict with the application but 
dted to understaml the principle or theory undertying the 

invention 

■X' docunnent of particular relevance; the claimed Invention 
cannot be oonsictered novel or cannot be considered to 
Involve an Inventive step when the document Is taken alone 

"Y" document of particular relevance; the claimed Invention 

cannot t>e considered to Involve an Inventive step wtien the 
document Is combined with one or more other such docu- 
ments, such combination being obvious to a person sldlled 
In the art. 

"&* document member of the same patent fannily 



Date of the actual completion of the international search 

30 June 2004 



Date of mailing of the Intematlonal search report 



06/07/2004 



Name and mailing address of the ISA 

European Patent Omce. P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL.-2280HVRQ8WiIk 
TeL (+31-70) 340-2040. Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (431-70) 340-3016 



Authorized officer 



Kakoullls, n 



Fonn PCT/ISV3I0 (seoondchael) (January 20O4) 



INTERNATION^^EARCH REPORT int,^^ApR»pauon no 

PCTWio04/000063 


C.(Cont)nuatlon) DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 


Category* 


citation ot document, wtth Indication, where approprlale, of the relevani passapes 


Relevani to dalm No. 


A 


WO 98/36905 A (BUZIO PIERPAOLO ; 
INCOLLINGO ITALO (IT); BAXTER INT (US)) 
27 August 1998 (1998-08-27) 
page 1, lines 6-13 
page 9, lines 5-10 


1,36 



Fofm PCT/ISACIO (oontinuatlon of saoond sheet) (January 2004} 



if or^^^^n patent family members 


Int^B^^^ Application No 

PcWRo04/000063 


Patent document 
dted In search report 


Publication 
date 


Patent family 
member(s) 


PubllcaHon 
date 



2806385 


Al 


21- 


-09- 


-2001 


254997 


T 


15- 


-12- 


■2003 


4426401 


A 


24- 


-09- 


-2001 


2402540 


Al 


20- 


-09- 


-2001 


1427768 


T 


02- 


-07- 


-2003 


60101318 


Dl 


08- 


-01- 


-2004 


1263569 


T3 


05- 


-04- 


-2004 


1263569 


Al 


11- 


-12- 


-2002 


0168355 


Al 


20- 


-09- 


-2001 


2003526581 


T 


09- 


-09- 


-2003 


2003194521 


Al 


16- 


-10- 


-2003 


2717450 


Al 


22- 


-09- 


-1995 


69516926 


Dl 


21- 


-06- 


-2000 


69516926 


T2 


05- 


-10- 


-2000 


0673758 


Al 


27- 


-09- 


-1995 


2145228 


T3 


01- 


-07- 


-2000 



MO 0168355 



20-09-2001 



FR 
AT 
AU 
CA 
CN 
DE 
DK 
EP 
UO 
JP 
US 



US 5733617 



31-03-1998 



FR 
DE 
DE 
EP 
ES 



US 6159566 A 12-12-2000 FR 2759086 Al 07-08-1998 

DE 69800580 Dl 19-04-2001 

DE 69800580 T2 28-06-2001 

EP 0856473 Al 05-08-1998 

ES 2157643 T3 16-08-2001 



WO 9836905 


A 


27-08-1998 CH 


692846 


A5 


29-11-2002 






AU 


735409 


B2 


05-07-2001 






AU 


5875798 


A 


09-09-1998 






BR 


9805902 


A 


25-01-2000 






CA 


2252585 


Al 


27-08-1998 






EP 


0923451 


Al 


23-06-1999 






HU 


0002055 


A2 


28-10-2000 






UO 


9836905 


Al 


27-08-1998 






JP 


2000510068 


T 


08-08-2000 






RU 


2208517 


C2 


20-07-2003 






US 


6528173 


Bl 


04-03-2003 



Foim PCT/ISA/210 (patent family annax} (January 2004} 



RAPPORT DE REC 



HE INTERNATIONALE 



trnatfonale No 

'004/000063 



A. CLASSEMENT DE L'OBJET DE LA DEMANDE . ^ 

CIB 7 629023/20 B29C45/36 B65D35/08 



Selon la dasslficailon Internationale des brevets (CIB) ou t la tois salon la ciassffication nallonaie el la CIB 



B. DOAAAINESSURLESQUELSUA RECHERCHE A PORTE 



Documentation mlnlmale consultde (systfeme de classincatlon suM des symboles de dassement) 

CIB 7 B29D B29C. B65D B32B 



Documentation consult^e autre que la documentation mlnlmale dans la mesure oCi oes documents reldvent des domalnes sur lesquels a portd la recherche 



Base de donndes ^lectronfque consults au oours de la recherche Internationale (nom de la base de donndes, et si mallsable, termes de recherche utilises) 

EPO-Internal 



C, DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Cat^gorle ^ Identification des documents cltds. avec, le cas 6ch^t« f indication des passages pertinents 



no. des revendlcatlons vls^es 



wo 01/68355 A (CEP IND ;DAMBRICOURT GERY 
(FR)) 20 septerabre 2001 (2001-09-20) 
pages 18-19 
revendi cation 1 
figures 4-10 

US 5 733 617 A (BADUEL JEAN-LOUIS) 

31 mars 1998 (1998-03-31) 

colonne 4, llgne 59 - colonne 5, llgne 20 

US 6 159 566 A (BARRE PATRICE) 

12 decembre 2000 (2000-12-12) 

colonne 2, llgne 27-63 

colonne 3, llgne 50 - colonne 4, llgne 15 

figures 1,2 

-/- 



1,36 



1,36 



1,36 



j xj Voir la suRedu cadre C pour la fin de la nste des documents 



ID 



Ijbs documents de families de brevets sent lndlqu6s en annexe 



Catdgortes sp^tales de documents citte: 

* A* document ddfinlssant l'6tat gdn^ral de la technique, non 

consid^rd comme particutldrement pertinent 
'E* document ant6rieur. mals public k la date de ddpdt Intemattonat 

ou apr^s cette date 

"L* document pouvant jeter un doute sur une revendlcatlon de 
prlorttd ou cft6 pour determiner (a date de publication d*une 
autre citation ou pour une ralson spddale (telle qu'Indlqute) 

'C docun^nt se r6f6rant k une divulgation oralei k un Usage, k 
une exposition ou tous autres moyens 

'P* document public avant la date de ddpdt intematfonal. mats 
post&rieurement k la date de priority revendlqu6e 



"P document ultdrieur public apr6s la date de ddpot Intematlonal ou la 
date de priorttd et n'appartenenant pas k r^tat de la 
technique pertinent, mals dXk pour comprendre le prfndpe 
ou la thdorie constltuant la base de rtnventlon 

*X* document particuil^rement pertinent; rinven tlon revendiqu^e ne peut 
ktre consIdi^rSe comma nouvelle ou comme Impfiquant une actMt6 
Inventive par rapport au document consld^r^ isol6ment 

'V document partlculI6rement pertinent; rinven tlon revendlqu6e 
ne peut me consid^r^e comme impUquant une activity Inventive 
lorsque le document est assodd k un ou plusleurs autres 
documents de mdme nature, cette comblnalson 6tant dvidente 
pour une parsonne du metier 

'&* document qui fait partle de la mkme famine de brevets 



Date k laquelle la recherche Internationale a 6td effectivement achevte 



30 juin 2004 



Date d'expddSton du present rapport de recherche Internationale 



06/07/2004 



Nom et adresse postale de radmlnlstration chargSe de la recherche Internationale 
Office Europten des Brevets, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL-2260HVR([swlik 
Tel (+31-70) 340-2040. Tx. 31 651 epo nl. 
Fax: (431-70) 340-3016 



Fonctlonnaire autorlsd 



KakoulHs, M 



FoimulaJra PCTASM^O (deuxidma faulfle) (Janvier 2004} 



RAPPORT DE RECHEI 




E INTERNATIONALE 



natlonafe No 



PCT^^if004/000063 



C.(6Ulte) DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Cat6gorle ' Identiflcatton des documents clt6s, avec, le eas dch6arrt, IMndlcation des passages pertinents 



no. des revendications vbdes 



wo 98/36905 A (BUZIO PIERPAOLO ; 
INCOLLINGO ITALO (IT); BAXTER INT (US)) 
27 aoQt 1998 (1998-08-27) 
page 1, ligne 6-13 
page 9, ligne 5-10 



1,36 



Foimulalre PCTOSAySI 0 (suite do )a deuxltow fauflle} (Janvier 2004) 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 

Renselgnemenis reiaunvB menu^^B Tamltles do brevets 



itlonate No 



04/000063 



Document brevet cKd 1 


Datede 




Membre(s) de la 


Date de 


au rapport de recherche 1 


pub1lcatior> 




famWe de brevet(s) 


publication 


WO 0168355 A 


20-09-ZOOl 


FR 




^l*"Uy"^UUl 






AT 
Al 




ib-"lc"cUuo 






A 1 1 

AU 


A A OC Ant A 


o/i no— onni 
Z4— Uy— cUUl 






r* A 
CA 


Z^U^bHU Al 


OA— no— ^nni 
uy""cuui 






LN 


1 A OT7£iQ T 








DE 


60101318 Dl 


08-01-2004 






DK 


1263569 T3 


05-04-2004 






CD 

tr 


1^00D07 Al 


11—1 0— 5nn9 






WO 


OlDoobb Al 


on^ AQ_onn i 
^u— uy^cuu 1 






ID 

or 


ZOOobZobol 1 


uy— uy-zuuj 






us 


Z003194bZl Al 


10-1U-/:UU^ 


US 5733617 A 


31-03-1998 


FR 


2717450 Al 


22-09-1995 






DE 


69516926 Dl 


21-06-2000 






DE 


69516926 T2 


05-10-2000 






EP 


0673758 Al 


27-09-1995 






ES 


2145228 T3 


01-07-2000 



us 6159566 A 12-12-2000 FR 2759086 Al 07-08-1998 

DE 69800580 Dl 19-04-2001 

DE 69800580 T2 28-06-2001 

EP 0856473 Al 05-08-1998 

ES 2157643 T3 16-08-2001 



WO 9836905 


A 


27-08-1998 CH 


692846 A5 


29-11-2002 






AU 


735409 B2 


05-07-2001 






AU 


5875798 A 


09-09-1998 






BR 


9805902 A 


25-01-2000 






CA 


2252585 Al 


27-08-1998 






EP 


0923451 Al 


23-06-1999 






HU 


0002055 A2 


28-10-2000 






UO 


9836905 Al 


27-08-1998 






JP 


2000510068 T 


08-08-2000 






RU 


2208517 C2 


20-07-2003 






US 


6528173 Bl 


04-03-2003 



Foimulaira PCT/lSA/210 (annexe famines do brevets) (Janvier 2004) 



